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Abstract of DE4200497 

In rapid identification of plastics (I) by mass 
spectrometry, (a) the (I) under test is heated 
locally to 600-800 deg.C under protective gas, 
using a laser ray; and (b) characteristic (I) 
degradation prods, are passed through a 
heated capillary into the mass spectrometer, 
where they are identified. The appts. used is 
also claimed. 

Appts. consists of a mass spectrometer (7) 
with a sampling head, comprising a sample 
tube (4) connected to an inert gas source (5). 
The tube contains a wavegide (2) for 
irradiating the sample surface with laser light 
and a heatable (8) suction capillary (6) 
connected to the mass spectrometer. 
USE/ADVANTAGE - Pyrolysis is carried out in 
situ and no sample prepn. is necessary, whilst 
the degradation prods, pass directly into the 
mass spectrometer. The process uses a 
readily available technique, gives very rapid 
results and can be carried out by relatively 
unskilled workers. It is esp. used for identifying 
plastics for recycling. 
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(g) Verfahren und Vorrichtung zur schnellen Identifizierung von Kunststoffen mit Hilfe der Massenspektrometrie 



(g) Das Verfahren zur Identifizierung von Kunststoffen beruht 
darauf, daS die zu untersuchende Kunststoffprobe (3) mit 
einem Laserstrahl unter Schutzgas lokal auf eine Temperatur 
von 600° C bis 800° C erhitzt wird und die entstehenden 
stoffspezifischen Abbauprodukte durch eine beheizte Kapil- 
lare (6) in ein Massenspektrometer (7) uberfuhrt und dort 
identifiziert werden. Zu diesem Zweck 1st ein spezieller 
Probennahmekopf vorgesehen, der aus einem mit einer 
Inertgasquelle (5) verbundenen Sondenrohr (4) besteht, das 
einen Lichtleiter (2) fur die Bestrahiung der Probenoberfla- 
che mit Laserlicht und eine mit dem Massenspektrometer (7) 
verbundene beheizbare Absaugkapillare (6) enthalt. 
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Zur Identifizierung von Kunststoffen (Homopolyme- 
re, Co- und Terpolymere, Polymerblends) werden heute 
uberwiegend analytische Methoden aus dem Bereich 
der Infrarotspektroskopie (IR) sowie aus dem Bereich 
der Gaschromatographie mit einem Massenspektrome- 
ter als Detektor (GC/MS) verwendet Dabei wird haufig 
von einem pyrolytischen Abbau des Polymeren Ge- 
brauch gemacht; d h. das Polymer wird thermisch zer- 
setzt. Die bisher verwendeten Verfahren haben jedoch 
den Nachteil, daB eine relativ aufwendige Probenvorbe- 
reitung bzw. Probennahme notwendig ist Abgesehen 
von der Probenpraparation muB in jedem Falle ein ali- 
quoter Probenanteil manuell in das Analysensystem ein- 
gebracht werden. Dazu sind zahlreiche Arbeitsschritte 
erforderlich. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Ver- 
fahren zur schneJIen Erkennung bzw. Charakterisierung 
oder Identifizierung von Kunststoffen mit Hilfe der 
Massenspektrometrie einschlieBlich der dazugehorigen 
Vorrichtungen zu entwickeln. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemafl dadurch gelost, 
daB der zu untersuchende Kunststoff mit einem Laser- 
strahl unter Schutzgas lokai auf eine Temperatur von 
600° C bis 800° C erhitzt wird und die entstehenden 
stoffspezifischen Abbauprodukte durch eine beheiztc 
Kapillare in das Massenspektrometer uberfuhrt und 
dort identifiziert werden. 

Die Vorrichtung zur Durchf uhrung des Verfahrens ist 
erfindungsgemaB dadurch gekennzeichnet, daB das 
Massenspektrometer mit einem Probennahmekopf aus- 
gestattet wird, der aus einem mit einer Inertgasquelle 
verbundenen Sondenrohr bestcht, das einen Lichtleiter 
fur die Bestrahlung der Probenoberflache mit Laserlicht 
enthalt und eine mit dem Massenspektrometer verbun- 
dene beheizbare Absaugkapillare aufweist 

Vorteilhaft ist die Absaugkapillare innerhalb des Son- 
den rohres angeordnet Eine weitere Verbesserung be- 
steht darin, daB das Sondenrohr an seinem Ende mit 
einer Schutzglocke umgeben ist. 

Die mit der Erfindung erzielten Vorteile bestehen ins- 
besondere darin. daB die pyrolytische Zersetzung der 
Kunststoffprobe "vor Ort" unter Inertgas erfolgt und 
keine Probenpraparation erfordert Die entstehenden 
Polymerabbauprodukte gelangen ohne weitere Zwi- 
schenschritte uber die Kapillare direkt in das Massen- 
spektrometer. Damit steht eine leicht handhabbare 
Analysentechnik zur Verfugung, mit der sich eine 
Schnellerkennung von Kunststoffen in kurzester Zeit 
auch von weniger gut geschultem Personal durchfiihren 
laBt Eine wichtige Anwendung dieses Verfahrens liegt 
auf dem Gebiet der Wiederverwendung bzw. der Aufar- 
beitung von Kunststoffabfallen (Recycling). Da zu die- 
sem Zweck stoffspezifische Methoden zur Anwendung 
kommen, ist die vorherige Charakterisierung und Iden- 
tifizierung solcher Kunststoffe von groBer Bedeutung. 

Im folgenden werden Ausfuhrungsbeispiele der Erfin- 
dung anhand von Zeichnungen naher erlautert 
Eszeigen: 

Fig. 1 das Verfahrensprinzip, 

Fig. 2 einen Probennahmekopf mit Schutzglocke und 
Fig. 3 einen Probennahmekopf mit seitlich angeord- 
neter Absaugkapillare. 

GemaB Fig. 1 wird der von einem Laser 1 kommende 
Lichtstrahl in ein als Lichtleiter wirkendes Glasfaserka- 
bel 2 eingekoppelt, das kurz oberhalb der zu untersu- 
chenden Kunststoffprobe 3 endet Der Lichtleiter 2 ist 



von einem Sondenrohr 4 umgeben, das mit einer Inert- 
gasquelle 5 verbunden ist. Durch den Laserstrahl wird 
die Kunststoffoberflache auf Temperaturen zwischen 
600 und 800° C erhitzt. Dabei entstehen stoffspezifische 

5 Verbindungen (Monomere, Dimere und andere charak- 
teristische Abbauprodukte), die mittels einer Absaugka- 
pillare 6 in ein Massenspektrometer 7 uberfuhrt werden. 
Die Kapillare 6 fQhrt dabei unmittelbar zur lonenquelle 
des Massenspektrometers. Die Beheizung der Kapillare 

io ist erforderlich, urn Memory- Effekte durch kondensie- 
rende Polymerbruchstucke zu vermeiden. Durch die Be- 
heizung wird der optimale Transport der Abbauproduk- 
te zum Massenspektrometer gewahrleistet Die Kapilla- 
re 6 endet unmittelbar oberhalb der Kunststoffoberfla- 
15 che im Bereich des Auf tref forts des Laserstrahls. Der 
Durchmesser und die Lange der Kapillare 6 mussen so 
gewahlt werden, daB einerseits das Vakuum im Massen- 
spektrometer nicht beeintrachtigt wird und andererseits 
die stromungsbedingte Tragheit der Anzeige der ins 
20 Massenspektrometer gelangenden Abbauprodukte 
nicht zu groB wird Bei den mit einem Massenstrom von 
1 ml/min durchgefuhrten Versuchen betrug z. B. die 
Lange der Kapillare 50 m und der Innendurchmesser 
0^5 mm. Die Kapillare kann aber verkQrzt werden, 
25 wenn ein Hoch vakuum ventil oder eine Drossel dazwi- 
schengeschaltet wird Als Strahlungsquelle fur die pyro- 
lytische Zersetzung der Kunststoffprobe wurde ein 
Nd:Y AG-Laser mit einer Wellenlange von 1064 nm ver- 
wendet 

30 Um eine Oxidation des Kunststoffes zu verhindem, 
muB der Zutritt von Luftsauerstoff ausgeschlossen wer- 
den. Zu diesem Zweck wird die Kunststoffoberflache 
mit Schutzgas beaufschlagt (gespult), das durch das Son- 
denrohr 4 stromt. Als Schutzgas kann ein Inertgas, z. B. 
35 Helium oder Argon, verwendet werden. 

Die Identifizierung der thermischen Abbauprodukte 
im Massenspektrometer erfolgt mit Hilfe bekannter 
Methoden, z. B. Klassifizierung und Charakterisierung 
von Massenfragmenten und/oder Zuordnung durch 
40 Vergleich mit gespeicherten Informationen (MS-Bi- 
bliothek). 

In Fig. 2 ist die technische Ausfuhrung des Proben- 
nahmekopfes dargestellL Der Probennahmekopf be- 
steht aus dem mit der Inertgasquelle verbundenen Son- 
45 denrohr 4 mit dem Lichtleiter 2 und der Absaugkapillare 
6, die hier innerhalb des Sondenrohres angeordnet ist 
Das Ende des Sondenrohres 4 ist von einer Schutzglok- 
ke 9 umgeben, die Fremdeinflusse, wie z. B. Luftzirkula- 
tion, verhindert. Mit Hilfe der Schutzglocke 9 kann auch 
50 ein reproduzierbarer Abstand zwischen dem Ende des 
Sondenrohres 4 und der zu untersuchenden Kunststoff- 
oberflache 3 eingehalten werden. Dieser Abstand liegt 
in der GroBenordnung von 2—3 cm. 

Bei der in Fig. 3 dargestellten alternativen Ausfiih- 
55 rung eines Probennahmekopf es ist die Absaugkapillare 

6 seitlich am Sondenrohr 4 angeordnet Der Laserstrahl 
zur Verdampfung und pyrolytischen Zersetzung des 
Kunststoffes wird wiederum mittels eines innerhalb des 
Sondenrohres 4 angeordneten Lichtleiters 2 eingekop- 

60 pelt Wie in Fig. 2, endet die Absaugkapillare in unmit- 
telbarer Nahe (ca. 1— 2 mm) des Laserstrahl- Auf tref f- 
punktes. Zu diesem Zweck kann das Sondenrohr mit 
einem Distanzhalter oder wie in Fig. 2 gezeigt, mit einer 
Schutzglocke 9 versehen werden. 
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Kunststoffen mit Hilfe der Massenspektrometrie, 
dadurch gekennzeichnet, daB der zu untersuchen- 
de Kunststoff (3) mit einem Laserstrahl unter 
Schuizgas lokal auf eine Tempera tur von 600° C bis 
800° C erhitzt wird und die entstehenden stoffspezi- 5 
fischen Abbauprodukte durch eine beheizte Kapi!- 
lare (6) in das Massenspektrometer (7) uberfuhrt 
und dort identifiziert werden. 

2. Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfahrens 
nach Anspruch 1, bestehend aus einem Massen- 10 
spektrometer (7) mit einem Probennahmekopf, da- 
durch gekennzeichnet, daB der Probennahmekopf 
aus einem mit einer Inertgasquelle (5) verbundenen 
Sondenrohr (4) besteht, das einen Lichtleiter (2) fur 
die Bestrahlung der Probenoberflache mit Laser- 15 
licht enthalt und eine mit dem Massenspektrometer 
(7) verbundene beheizbare (8) Absaugkapillare (6) 
aufweist. 

3. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Absaugkapillare (6) innerhalb des 20 
Sondenrohres (4) angeordnet isu 

4. Vorrichtung nach Anspruch 2 bis 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das Sondenrohr (4) an seinem 
Ende mit einer Schutzglocke (9) verbunden ist 

25 

Hierzu 2 Seite(n) Zeichnungen 
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